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in the presence of a strong acid (sulphuric, hydrochloric or sulphonic acid), 
(b) The ester of 2KLG-H is transformed, possibly in situ, into sodium 
ascorbate by means of a mineral or organic base in an alcoholic soln.. (c) 
Sodium ascorbate which pptes. is possibly sepd.. (d) The ascorbic acid is 
displaced from its salt by a strong acid operating in methanol or aq-methanol 
in which the sodium salt of the strong acid has low solubility, (e) The sodium 
salt of the strong acid is sepd. giving a methanolic or aq-methanolic soln. of 
ascorbic acid from which the pure cpd. may be isolated. (f)(i) This soln. may 
be passed through acid and basic resins and decolourised prior to 
crystallisation of the pure ascorbic acid which is sepd. by filtration, (ii) 
Alternatively the soln. from (e) may be cone, and the crude ascorbic acid 
sepd. then redissolved in water, methanol or aq. -methanol. The soln. is then 
passed through acid and basic resins and decolourised before crystallisation 
and sepn. of the pure ascorbic acid, (g) Alternatively the ascorbic acid may be 
displaced from its salt by treating the aq. soln. with a sulphonic resin and then 
crystallising the pure ascorbic acid from the decolourised aq. soln.. 
ADVANTAGE - Method gives a pure form of ascorbic acid. (8pp 
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the salt is only sparingly sol., then sepg. the salt; passing the soln. of ascorbic 
acid through sulphonic acid resin then tert-amine resin to remove residual 
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Description 

[0001] La presente invention concerne la prepara- 
tion de Tacide ascorbique a partir de I'acide c6to-2 L 
gulonique eventuellement sous forme de sel. 
[0002] II est connu, par exemple d'aprds le brevet 
francais FR 922 949, de preparer I'acide ascorbique a 
partir des esters de I'acide ceto-2 L gulonique (2KLG-H) 
en passant intermediairement par un sel alcalin de 
I'acide ascorbique. Cependant la mise en oeuvre de ce 
procede ne permet pas d'obtenir I'acide ascorbique 
avec une purete suffisante. 

[0003] II a maintenant 6t6 trouv6, et c'est ce qui fait 
Tobjet de la presente invention, que I'acide ascorbique 
pratiquement pur peut §tre obtenu apres cristallisation a 
partir d'une solution hydro-methanolique d'acide ascor- 
bique obtenue apres 

a) esterification de I'acide c6to-2 L .gulonique. 
eventuellement sous forme de sel de sodium, en 
presence dun alcool et d'un acide fort choisi parmi 
les acides sulfurique, chlorhydrique ou sulfonique, 

b) transformation, eventuellement in situ, de Tester 
de I'acide ceto-2 L gulonique en ascorbate de 
sodium au moyen d'une base minerale ou organi- 
que en solution alcoolique, 

c) separation de I'ascorbate de sodium qui preci- 
pite, 

d) d6placement de I'acide ascorbique de son sel au 
moyen d'acide sulfurique, en milieu hydro-metha- 
nolique contenant jusqu'a 40% en poids d'eau. 

e) separation du sel alcalin de I'acide fort. 

f) purification de I'acide ascorbique. a partir de la 
solution hydro-methanolique obtenue apres sepa- 
ration du sel alcalin de I'acide fort, sur resine acide 
puis resine basique et traitement au noir decolo- 
rant, et 

g) cristallisation de I'acide ascorbique pur directe- 
ment a partir de la solution hydro-methanolique 
obtenue apr&s traitement au noir decolorant, puis 
separation. 

[0004] S.L Bafna et coll., J. Pharmaceut. Sciences, 
fii 1333 (1979) enseignent la possibility de separer 
I'acide ascorbique de I'acide ceto-2 L gulonique au 
moyen de resines echangeuses de cations. Chem. 
Abst. (1979), vol. 90, n B 39204c enseigne le traitement 
des eaux-meres de cristallisation de I'acide ceto-2 L 
gulonique par une resine 6changeuse de cations afin 
d'obtenir I'acide ascorbique avec une purete de 98,2 %. 
Ces documents ne font pas etat de fa purete ionique 
finale de I'acide ascorbique. 

[0005] Selon la pr6sente invention, I'acide ceto-2 L 
gulonique, eventuellement sous forme de sel, est este- 
rifie au moyen d'un alcool en presence d'un acide fort, 
puis Tester obtenu est transforme, eventuellement in 
situ, par action d'une base en solution alcoolique en 
quantite necessaire a la consommation quantitative de 



Tester de I'acide c6to-2 L gulonique, en sel de metal 
alcalin de I'acide ascorbique qui est isol6puis neutralise 
par action d'un acide fort en operant dans un solvant 
dans lequel le sel alcalin de I'acide fort est insoluble et 
5 Tacide ascorbique est soluble. Apres separation du sel 
alcalin de Tacide fort, Tacide ascorbique est isoie de sa 
solution. 

[0006] L'esterification de Tacide c6to-2 L gulonique 
est realisee au moyen d'un alcool tel que le methanol ou 

io le butanol en presence d'un acide fort tel que Tacide 
chlorhydrique, Tacide sulfurique ou les acides sulfoni- 
ques. L'esterification est effectuee en presence d'une 
quantite d'acide fort qui est, de preference, voisine de 2 
% molaire par rapport au 2KLG-H mis en oeuvre ou en 

is contrfllant le pH apparent du milieu qui est maintenu au 
voisinage de 0,5 lorsqu'on utilise Tacide chlorhydrique 
ou Tacide sulfurique. 

[0007] En utilisant un sel alcalin de Tacide ceto-2 L 
gulonique, de preference le sel de sodium, il est n6ces- 
20 saire d'utiliser une quantite d'acide fort permettant la 
liberation de Tacide c6to-2 L gulonique in situ et la cata- 
lyse de la reaction d 'ester if ication. 
[0008] II peut §tre avantageux d'effectuer l'esterifi- 
cation au moyen de butanol. En effet le butanol forme 
25 avec Teau un az6otrope qui peut etre distilie au cours de 
l'esterification. II est done ainsi possible de deplacer 
l'6quilibre dans le sens de l'esterification. 
[0009] L'utilisation du butanol permet d'effectuer 
l'esterification sur une solution aqueuse brute d'acide 
30 ceto-2 L gulonique obtenue a partir d'un mout de fer- 
mentation productrice d'acide ceto-2 L gulonique debar- 
rasse de la biomasse et concentre. 
[001 0] Lorsqu'un sel alcalin de Tacide ceto-2 L gulo- 
nique est mis en oeuvre, il peut etre avantageux de 
35 separer le sel alcalin de Tacide fort avant de realiser la 
transformation in situ de Tester de Tacide ceto-2 L gulo- 
nique en sel alcalin de Tacide ascorbique. Toutefois, la 
separation du sel alcalin de Tacide fort est necessaire 
lorsque Ton desire isoler Tester de Tacide ceto-2 L gulo- 
40 nique apres concentration de sa solution alcoolique. 
[001 1] Generalement l'esterification est effectuee a 
une temperature comprise entre 50 et 70°C, de prefe- 
rence voisine de 65° C. 

[0012] La lactonisation de Tester de Tacide c6to-2 L 
45 gulonique est effectuee generalement au moyen d'une 
base choisie parmi les bases minerales (soude) ou 
organique (methylate de sodium) en solution alcoolique 
qui est ajoutee a un debit tel que la base soit immedia- 
tement consommee et soit apportee en quantite n6ces- 
50 saire a la consommation quantitative de Tester de 
Tacide c6to-2 L gulonique. II est particulierement avan- 
tageux de regler le debit de la solution alcoolique de la 
base en fonction de la valeur du pH et d'arr§ter Taddition 
lorsque le pH devient voisin de 8,5. 
55 [0013] Generalement la lactonisation est effectuee 
a une temperature comprise entre 50 et 70°C, de prefe- 
rence voisine de 65°C. 

[0014] Apres abaissement de la temperature au 
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voisinage de 30°C, le sei de metal alcalin de I'acide 
ascorbique (ascorbate de sodium), qui peut corrtenir 
jusqu'a 10 % en poids du sel alcalin de I'acide ceto-2 L 
gulonique (2KLG-Na) est separe par filtration. 
[0015] Le sel alcalin de I'acide ascorbique (ascor- 
bate de sodium) contenant eventuellement du sel alca- 
lin de I'acide ceto-2 L gulonique (2KLG-Na) est 
neutralise par action d'un acide fort (acide sulfurique) 
en operant en solution hydro-methanolique pouvant 
contenir jusqu'a 40 % en poids d'eau de preference 15 
a 25 % dans laquelle le sel alcalin de I'acide fort (sulfate 
de sodium) est peu soluble. 

[0016] II est particulierement avantageux d'ajouter 
I'acide fort pur ou dilue a un debit constant regie en 
fonction du pH de facon a neutraliser le sel alcalin de 
I'acide ascorbique et au moins partiellement le sel alca- 
lin de I'acide ceto-2 L gulonique. Generalement, le pH 
en fin d'acidrf ication est compris entre 1 ,5 et 3,5 et, de 
preference voisin de 3. 

[0017] Le sel alcalin de I'acide fort et eventuelle- 
ment le sel alcalin de I'acide ceto-2 L gulonique non 
neutralise sont separes par filtration. L'acide ceto-2 L 
gulonique peut §tre recupere par lavage du gateau de 
filtration par un acide fort (acide sulfurique) en solution 
methanolique et etre ainsi recycle dans la phase d'este- 
rif ication. 

[0018] De la solution hydro-methanolique, obtenue 
apres separation du sel alcalin de I'acide fort et du sel 
alcalin de I'acide ceto-2 L gulonique non hydrolyse, 
I'acide ascorbique pur est isole selon la methode sui- 
vante : 

la solution est f iltree sur une colonne de resine sul- 
fonique acide puis sur une colonne de resine basi- 
que (type amine tertiaire) afin d'eliminer le sel 
alcalin d'acide fort residuel puis decoioree par trai- 
tement au moyen de noir decolorant. La solution 
purifiee est ensuite concentree sous pression 
reduite afin de cristatliser I'acide ascorbique pur qui 
est separe par filtration. 

Les filtrats, apres traitement approprie, peu- 
vent etre recycles a I'etape d' ester if ication ou d'aci- 
dif ication. 

[001 9] Les filtrats de cristallisation de I'acide ascor- 
bique pur peuvent, apres traitement approprie et selon 
leur composition, gtre recycles a I'etape d'esterif ication, 
de lactonisation ou d'acidrf ication. 
[0020] Les exemples suivants montrent comment 
I'invention peut §tre mise en pratique. 

EXEMPLE 1 

[0021] Dans un reacteur de 3 litres, on introduit 
1925 g soit 2436 cm3 de methanol (60,1 moles) et 450 
g de 2KLG-H, 2H 2 0 pur (2,12 moles). Le melange est 
agite a 65°C jusqu'a dissolution complete. On ajoute 
alors 4,4 g soit 2,39 cm3 d'acide sulfurique a 97 % 
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(0,043 mole) puis poursuit I'agitation pendant 4 heures 
30 minutes a 65°C. 

[0022] Le rendement, dose, en ester methylique de 
I'acide ceto-2 L gulonique est de 96%. 

5 [0023] La solution obtenue (2379 g) qui contient 
17,7 % en poids d'ester methylique de I'acide ceto-2 L 
gulonique soit 423.3 g (2,03 moles) et 0.007 % d'acide 
ceto-2 L gulonique sort 16,5 g (0,085 mole) est intro- 
duce dans un reacteur de 3 litres et est mairrtenue a 

w 65°C. On ajoute, a 65°C. en 2 heures 30 minutes, 548 g 
soit 590 cm3 d'une solution methanolique de soude 
3.7N (2,2 moles de soude) en respectant les debits sui- 
vants : 

is 98,8 % du volume de soude est introduit au debit de 
• 230 cm3/heure lorsque le pH est inferieur a 8,5, 
1 ,2 % du volume de soude est introdu'rt au detrit de 
80 cm3/heure lorsque le pH est superieur a 8.5. 

20 [0024] L'addition de soude est arr§tee lorsque le pH 
devient superieur a 8,7. 

[0025] Apres refroidissement a 30°C, la bouillie 
obtenue est f iltree. Le gateau de filtration est lave par 3 
fois 225 cm3 de methanol a une temperature voisine de 
25 20°C. 

[0026] Apres sechage. on obtient 404,1 g d'un pro- 
duit contenant : 

92 % en poids d'ascorbate de sodium soit 371 .7 g 
30 (1,88 mole) 

8,7 % en poids de sel de sodium de I'acide ceto-2 L 
gulonique soit 35,2 g (0,16 mole). 

EXEMPLE 2 

35 

[0027] Dans un reacteur de 3 litres, on introduit 
1270 g soit 1607 cm3 de methanol (39,7 moles), 317,5 
g d'eau (17,6 moles) et 388,2 g d'ascorbate de sodium, 
titrant 91,9 % en poids d'ascorbate de sodium (soit 
40 356,7 g) et 8,5 % en poids de sel de sodium de I'acide 
ceto-2 L gulonique (sort 33 g) obtenu dans les condi- 
tions de I'exemple 1 . 

[0028] Le melange reactionnel est agite a une tem- 
perature voisine de 20°C puis est acid'rfie par 98,7 g 

45 d'acide sulfurique a 97 % (56,6 cm3 ; 0,977 mole) qui 
est additionne en 1 heure a raison de 98 % du volume 
d'acide sulfurique a un debit de 60 cm3/heure (pH supe- 
rieur a 3,6) et de 2 % du volume d'acide sulfurique a un 
debit de 6 cm3/heure (pH inferieur a 3,6). L'addition 

50 d'acide sulfurique est arrStee lorsque le pH est inferieur 
a 3. 

[0029] Au cours de l'addition de I'acide sulfurique, 
la temperature de la masse reactionnelle doit etre main- 
tenue a 40°C. 

55 [0030] Le sulfate de sodium qui a precipite est 
separe par filtration a 40°C et est lave par 474g de 
methanol. 

[0031] Le filtrat et les lavages sont reunis. On 
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obtient ainsi une solution hydro-methanolique (2273 g) 
contenant : 

13,85 % en poids d'acide ascorbique soit 314,9 g 
(1,79 mole) 

0,95 % en poids d'acide ceto-2 L gulonique soit 
21,62 g (0,11 mole) 

0,16 % en poids de sulfate de sodium soit 3,6 g 
(0,025 mole). 

EXEMPLE 3 



EXEMPLE 4 
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[0032] Dans les conditions de I'exemple 2, on pre- 
pare une solution hydromethanolique d'acide ascorbi- 
que (2042 g) contenant 14,97 % en poids d'acide 75 
ascorbique soit 305,7 g (1,74 mole) et 0,8 % en poids 
d'acide ceto-2 L gulonique soit 16,33 g (0,084 mole). 
[0033] La solution est concentre sous pression 
r6duite a 48°C dans un cristallisoir aliments en continu 
qui contient initialement un pied sature en acide ascor- 20 
bique en presence de 4 g d'amorce. 
[0034] Lorsque la concentration est terminee, la 
bouillie estfiltree a 30°C. Le gateau de filtration est lave 
par 220 cm3 de methanol (1 74 g) puis sech6 sous pres- 
sion reduite a une temperature voisine de 20°C. On 25 
obtient ainsi 249,1 g d'un produit contenant 99 % en 
poids d'acide ascorbique. 
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[0035] Dans un reacteur de 3 litres, on introduit 665 
g soit 842 cm3 de methanol (20,8 moles) et 153,7 g 
d'acide ceto-2 L gulonique brut titrant 78,6 %. 
[0036] Le melange reactionnel est chauffe a 65°C 
sous agitation jusqu'a dissolution complete. 35 
[0037] On ajoute alors 1 ,2 g d'acide sulfurique a 97 
% (0,65 cm3, 0,012 mole) puis on agite pendant 6 heu- 
res a 65°C. 

[0038] La solution obtenue (842,6 g) qui contient 14 
% en poids d'ester methylique de I'acide ceto-2 L gulo- 40 
nique soit 118 g (0,56 mole), 1,5 % en poids d'acide 
c6to-2 L gulonique soit 77 g (0,067 mole) et 0,7 % en 
poids d'acide ascorbique soit 6 g (0,034 mole) est con- 
centre a 40°C sous pression reduite (300 mm de mer- 
cure ; 39,9 kPa) pendant 2 heures. Apres 45 
refroidissement, le produit qui precipite est separe par 
filtration. On obtient ainsi 78,4 g d'un produit contenant 
98,3 % en poids d'ester methylique de I'acide c6to-2 L 
gulonique soit 77 g (0,37 mole) et 1 ,7 % d'acide ceto-2 
L gulonique soit 6 g (0,007 mole). 50 
[0039] Le filtrat (398 g), qui contient 16 % en poids 
d'ester methylique de I'acide ceto-2 L gulonique soit 63 
g (0,30 mole), 4,4 % en poids d'acide ceto-2 L guloni- 
que soit 17,5 g (0,09 mole) et 1,6 % en poids d'acide 
ascorbique soit 6,5 g (0,037 mole), est concentre a 55 
40°C sous pression reduite (300 mm de mercure; 39,9 
kPa) pendant 2 heures. Apres refroidissement le produit 
qui precipite est s6pare par filtration. Apr£s s£chage, on 



obtient 27 g d'un produit contenant 96,3 % en poids 
d'ester methylique de I'acide ceto-2 L gulonique soit 26 
g (0,125 mole) et 3,5 % en poids d'acide ceto-2 L gulo- 
nique soit 0,95 g (0,005 mole). 

EXEMPLE 5 

[0040] Dans un reacteur de 2 litres, on introduit 
197,5 g soit 250 cm3 de methanol (6,17 moles) et 52 g 
d'ester methylique de I'acide c6to-2 L gulonique (0,25 
mole). Le melange reactionnel agite est chauffe a 65°C. 
On ajoute alors 21 g de bicarbonate de sodium (0,25 
mole). Le d6gagement de gaz carbonique cesse apres 
2 heures 40 minutes. On maintient I'agitation a 65°C 
pendant une duree totale de 4 heures 15 minutes. 
Apres refroidissement, a une temperature voisine de 
20°C. le reacteur est vidange et rince par 347,4 g de 
methanol. La bouillie est concentree a sec sous pres- 
sion reduite. On obtient ainsi 51 ,5 g d'un produit conte- 
nant 65,3 % en poids d'ascorbate de sodium soit 33,63 
g (0,19 mole). 

EXEMPLE 6 

[0041] Dans un reacteur de 500 cm3, on introduit 
218,7 g soit 270 cm3 de n.butanol (2,95 moles) et 50 g 
d'acide c6to-2 L gulonique brut titrant 83,5 %. On ajoute 
2,25 g d'acide p.toluenesulfonique (0,013 mole). 
[0042] Le melange reactionnel est agite. Le butanol 
est evapore sous pression reduite (1 10 mm de mercure; 
14,6 kPa) a 70°C. Le niveau est maintenu constant 
dans le r6acteur par addition de butanol pur. Le milieu 
devient homogene apres 3 heures 30 minutes de chauf- 
fage. Le rendement de I'esterif ication est de 90 %. 
[0043] L'ester butylique de I'acide ceto-2 L guloni- 
que est cristallise de la solution butanolique par refroi- 
dissement. Apres filtration, l'ester butylique de I'acide 
ceto-2 L gulonique est lave puis seche. 

EXEMPLE 7 

[0044] Dans une ampoule de coulee a double enve- 
loppe, on introduit 183 g soit 226 cm3 de n.butanol 
(2,47 moles) et 39,8 g d'ester butylique de I'acide c6to- 
2 L gulonique a 97 % (0,154 mole) et maintient la solu- 
tion a 70°C. 

[0045] Dans une seconde ampoule de coulee a 
double enveloppe, on introduit 48 g soit 59 cm3 de 
n.butanol et 6,16 g de soude pure (0,154 mole). 
[0046] Dans le reacteur, on introduit 13,8 g de 
n.butanol soit 17 cm3 (0.18 mole), 1 ,66 g d'acide ascor- 
bique pur (0,009 mole) et 0,51 g de methylate de 
sodium (0,009 mole). 

[0047] On ajoute simultanement, en 2 heures, le 
contenu des deux ampoules de coulee en maintenant la 
temperature du reacteur a 62°C. 
[0048] L'ascorbate de sodium precipite au cours de 
la reaction. 
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[0049] Apres refroidissemerrt a une temperature 
voisine de 20°C t I'ascorbate de sodium est separe par 
filtration et est lave par 97 g soit 120 cm3 de n.butanol 
et 198 g sort 300 cm3 de n.hexane. 
[0050] On obtient ainsi 31,8 g d'un produit conte- 
nant 85,5 % d'ascorbate de sodium soit 0,137 mode. 

EXEMPLE 8 

[0051] Dans un reacteur de 2 litres, on introduit 395 
g sort 500 cm3 de methanol, 100 g d'acide ceto-2 L 
gulonique monohydrate pur (0,471 mole) et 2 cm3 
d'acide chlorhydrique 12N soit 2,4g. On chauffe sous 
agitation pendant 2 heures a 65°C. On neutralise par 
addition de 2,5 cm3 de soude 10N. 
[0052] Apres concentration a sec sous pression 
reduite, on obtient 100,3 g d un produit contenant 86,7 
% en poids d' ester methylique de I'acide ceto-2 L gulo- 
nique (0.417 mole). 

EXEMPLE 9 

[0053] Dans un reacteur de 500 cm3, on introduit 
158 g soit 200 crr»3 de methanol (4,9 moles), 12,41 g 
soit 6,74 cm3 d'acide sulfurique a 97 % (0,123 mole) et 
44,35 g de sel de sodium de I'acide ceto-2 L gulonique 
titrant 83,3 % (0.171 mole). 

[0054] Le melange agite est chauffe a 65°C pen- 
dant 4 heures 30 minutes. On ajoute 11,5 cm3 de soude 
methanolique 3.5N de facon a amener le pH a 4. 
[0055] Le sulfate de sodium qui a preciprte est 
separe par filtration et est lave par 100 g soit 126 cm3 
de methanol. 

[0056] Le filtrat et les lavages sont reunis. On 
obtient ainsi une solution contenant 32,7 g d'ester 
methylique de I'acide ceto-2 L gulonique. 

EXEMPLE 10 

[0057] Dans un reacteur de 3 litres, on introduit 
2032,8 g d'une solution contenant 1358,5 g de metha- 
nol (42,4 moles), 336,5 g d'eau (18,7 g), 312,6 g d'acide 
ascorbique (1,77 mole), 6,5 g d'acide ceto-2 L guloni- 
que (0,033 mole) et 18,7 g d'ester methylique de I'acide 
ceto-2 L gulonique (0,09 mole). 

[0058] La solution est envoyee sur des colonnes de 
resines montees en serie : la premiere contenant 220 
cm3 de resine sulfonique (Amberlrte R IRN 77), la 
seconde contenant 110 cm3 de rtsine basique (Amber- 
lite*^ A368) a 40°C au debit de 3 litres/heure. 
[0059] Les resines sont lavees par 31 6 g de metha- 
nol. 

[0060] Le filtrat et les lavages sont reunis. On ajoute 
une bouillie de noir decolorant constitute de 118 g de 
methanol (149 cm3) et de 5 g de noir decolorant (Acti- 
carbon R L3S prealablement traite a I'acide sulfurique). 
[0061] La solution est agitee pendant 15 minutes a 
40°C. Le noir est separe par filtration et est lave par 316 



g de methanol (400 cm3). 

[0062] Le filtrat et les lavages sont reunis. On 
obtient ainsi 2717 g d'une solution contenant 1994 g de 
methanol, 423 g d'eau, 274,7 g d'acide ascorbique 
5 (1 ,56 moles), 8,4 g d'acide ceto-2 L gulonique (0.043 
mole) et 16,8 g d'ester methylique de I'acide ceto-2 L 
gulonique. 

[0063] Dans un reacteur de 3 litres, on introduit une 
solution (1752,9 g), obtenue dans les conditions decri- 

10 tes precedemment, contenant 1 159 g de methanol, 290 
g d'eau, 303,8 g d'acide ascorbique (1,72 mode) et 
20,86 g d'acide ceto-2 L gulonique (0.107 mole). 
[0064] Dans un cristallisoir, on prepare une suspen- 
sion constitute de 19 g de methanol, de 43 g d'eau et 

is de 35 g (0,2 mode) d'acide ascorbique pur. 

[0065] On agite sous pression reduite (85 mm de 
mercure; 11,4 kPa) a 40°C puis on ajoute la solution 
hydromethanolique de fagon a maintenir la temperature 
a 40°C. 

20 [0066] Lorsque la cristallisation est terminee, la 
bouillie est fiftree a 40°C. le gateau de filtration est lave 
par 210 g de methanol (266 cm3) a 40°C. 
[0067] Apres sechage sous pression reduite a une 
temperature voisine de 20°C, on obtient 170.0 g d'acide 

25 ascorbique pur. 

Revendications 

1 . Procede de preparation d'acide ascorbique pur a 
30 partir d'acide ceto-2 L-gulonique, comprenant les 
etapes suivantes : 

a) esterification de I'acide ceto-2 L-gulonique, 
eventuellement sous forme de sel de sodium, 

35 en presence d'un alcool et d'un acide fort 

choisi parmi les acides sulfurique, chlorhydri- 
que ou sulfonique, 

b) transformation, eventuellement in situ, de 
Tester de I'acide ceto-2 L-gulonique en ascor- 

40 bate de sodium, au moyen d'une base minerale 

ou organique en solution alcoolique, 

c) separation de I'ascorbate de sodium qui pre- 
cipite, 

d) deplacement de I'acide ascorbique de son 
45 sel au moyen d'acide sulfurique, en milieu 

hydro- methanolique contenant jusqu'a 40% en 
poids d'eau, 

e) separation du sel aicalin de I'acide fort, 

f) purification de I'acide ascorbique, a partir de 
50 la solution hydro-methanolique obtenue apres 

separation du sel aicalin de I'acide fort, sur 
resine acide puis resine basique et traitement 
au noir decolorant, et 

g) cristallisation de I'acide ascorbique pur 
55 directement a partir de la solution hydro- 
methanolique obtenue apres traitement au noir 
decolorant, puis separation. 
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Claims 

1. Process for preparing pure ascorbic acid from 2- 
keto-L-gulonic acid, comprising the following steps: 

5 

a) esterification of 2-keto-L-gulonic acid, 
optionally in the form of a sodium salt, in the 
presence of an alcohol and of a strong acid 
selected from sulphuric, hydrochloric and sul- 
phonic acids, 10 

b) conversion of the 2-keto-L-gulonic acid 
ester, optionally in situ, to sodium ascorbate by 
means of an inorganic or organic base in alco- 
holic solution, 

c) separation of the sodium ascorbate which 75 
precipitates, 

d) displacement of the ascorbic acid from its 
salt by means of sulphuric acid, in an aqueous- 
methanolic medium containing up to 40% of 
water, 2 o 

e) separation of the alkaline salt of the strong 
acid, 

0 purification of the ascorbic acid, from the 
aqueous-methanolic solution obtained after 
separation of the alkaline salt of the strong 25 
acid, on an acidic resin and then on a basic 
resin and treatment with decolorizing charcoal, 
and 

g) crystallization of the pure ascorbic acid 
directly from the aqueous-methanolic solution 30 
obtained after the treatment with decolorizing 
charcoal, followed by separation. 

Patentanspruche 

35 

1 . Verfahren zur Herstellung von reiner Ascorbinsaure 
ausgehend von 2-Keto-L-Gulonsaure, umfassend 
die folgenden Stufen: 

a) Veresterung von 2-Keto-L-Gulonsaure, 40 
gegebenenfalls in Form des Natriumsalzes, in 
Anwesenheit eines Alkohols und einer starken 
Saure, ausgewahlt unter Schwefelsaure, 
ChlorwasserstoffsSure Oder Sulfonsaure, 

b) Umwandlung, gegebenenfalls in situ, des 45 
Esters der 2-Keto-L-Gulonsaure in Natri- 
umascorbat mit Hilfe einer Mineralbase Oder 
organischen Base in alkoholischer Losung, 

c) Abtrennung des ausfallenden Natriumascor- 
bats, 5C> 

d) Freisetzung der Ascorbinsaure aus ihrem 
Salz mit Hilfe von Schwefelsaure im waBrig- 
methanolischen Medium, das bis zu 40 % 
Wasser enthait, 

e) Abtrennung des Alkalisalzes der starken ss 
Saure, 

f) Reinigung der Ascorbinsaure, ausgehend 
von der nach Abtrennung des Alkalisalzes der 



starken Saure erhaltenen waBrig-methanoli- 
schen Losung uber saurem Harz und anschlie- 
Bend uber basischem Harz sowie Behandlung 
mit Entfarbungskohle, und 
g) Kristallisation der reinen Ascorbinsaure 
direkt ausgehend von der nach der Behand- 
lung mit Entfarbungskohle und anschlieBender 
Abtrennung erhaltenen waBrig-methanoli- 
schen Losung. 



6 



